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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

@ Kollektoreiektrode fur die Hochtemperatur-Gaschromatographie 

(§) Begrenzt durch die bei hoherer Temperatur zunehmende 
Lertfahigkert der in den HammenionisationsdeteJctoren zur 
elektrischen Isolation verwendeten Kunststoffe ist deren 
Einsatz in der Regel nur bis zu Betriebstemperaturen von 
400° C moglich. 

Daher sollte eine Kollektoreiektrode fur Flammenionisations- 
detektoren geschaffen warden, die auch bei Temperaturen 
von 500° C und daruber fur die Untersuchung organischer 
Substanzen mK hohem bis sehr hohem Schmetzpunkt sowie 
als therrnoionische Detektoren einsetzbar sind. 
Die Kollektoreiektrode (6) ist rohrformig ausgebildet wobei 
das Rohr aus Keramik an seiner Innenseite eine elektrisch 
leitfahtge Schicht (17) aufweist, die mit einem elektrischen 
Leiter fur die Signalableitung verbunden ist 
u Die Kollektoreiektrode ist in Flammenionlsationsdetektoren 
fur die Hochtemperatur-Gaschromatographie einsetzbar. . 
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Beschreibung 

Als Detektoren fur die Gaschromatographie sind 
Flammenionisationsdetektoren (FID) am verbreitetsten 
(US 3.585.003 und 4.182.740). 5 

Die maximale Betriebstemperatur des Detektors 
wird vorrangig durch die Ausfflhrung der elektrischen 
Isolation der Kollektorelektrode und der Mefisignalab- 
leitung bestimmt Die bislang zur Isolation eingesetzten 
Materialien aus elektrisch isolierenden Kunststoffen io 
(z. B. Teflon, Vespel) weisen mit steigender Temperatur 
eine zunehmende elektrische Leitf&higkeit auf, die zu 
einer Verschlechterung des Signal-/Rauschverhaltnisses 
fOhrt Die maximale Betriebstemperatur entsprechen- 
der Detektoren betrfigt in der Regel 400°C FOr die 15 
Untersuchung organischer Substanzen mit hohem bis 
sehr hohem Schmelz- bzw. Siedepunkt sind zur Vermei- 
dung von Adsorptionseffekten jedoch Temperaturen 
bis 500° C und darfiber vorteilhaft 

Der im Patentanspruch 1 angegebenen Erfindung 20 
liegt das Problem zugrande, eine Kollektorelektrode fur 
hohe Temperaturen zu schaffen, die neben einer hoch- 
ohmigen Isolation und einem mdglichst homogenen 
elektrischen Feld eine gute mechanische Stabilitat auf- 
weist, damit keine Mikrophomeerscheinungen auftre- 25 
ten. 

Dieses Problem wird durch eine rohrfdrmige Kollek- 
torelektrode aus Keramik gelost, die an der Innenseite 
eine elektrisch leitfahige Schicht aufweist, wobei diese 
Schicht mit einem elektrischen Leiter fur die Signalab- 30 
leitung verbunden ist 

Die Elektrode kann dabei entweder aus einem innen 
metallisierten Keramikrohr oder aus einer mit kerami- 
schen Werkstoffen uberzogenen Ringelektrode aus Me- 
tall bestehen. Zur Metallisierang von Keramiken sind 35 
verschiedene Techniken bekannt Die Aufbringung dun- 
ner metallischer Schichten auf einen keramischen Tra- 
ger kann beispielsweise durch Auftragen einer Edelme- 
tall- bzw. Edelmetallsalzpaste erfolgen, welche anschlie- 
Bend durch thermische Behandlung dauerhaft mit der 40 
Keramik verbunden wird. Die resultierende Metall- 
schicht kann mit Hilfe galvanischer Techniken verstarkt 
und/oder inertisiert werden. 

Die MeBsignalleitung ist vorteilhafterweise zur elek- 
trischen Isolation mit einer Keramikumhullung, z. B. ei- 45 
nem Rohr, versehea 

Die mit der Erfindung erzielten Vorteile bestehen ins- 
besondere darin, daB die Detektoren auch bei Tempera- 
turen von 500°C und weit daruber keine Verschlechte- 
rung des Signal-ZRauschverhaltnisses aufweisea Durch 50 
die theoretisch mdgliche Arbeitstemperatur von bis zu 
1 200°C sind die Elektroden auch als thermoionische De- 
tektoren einsetzbar. Da sich die Kollektorelektrode auf- 
grund des vorgeschlagenen Materials so ausfuhren l&Bt, 
daB keine zusatzlichen Bauteile zur Fixierung und elek- 55 
trischen Isolation notwendig sind, ist ein vereinfachter 
und verkleinerter Aufbau von Detektoren mit reduzier- 
ten Herstellungskosten mdglich. 

Ein verkleinerter Aufbau fuhrt zu einer reduzierten 
thermischen Masse des Detektors und damit zu einem go 
deutlich geringeren Stromverbrauch sowie zur Verrin- 
gerung der Brenngasstrdmungen (Wasserstoff und 
Luft). 

Dies ist besonders gunstig beim Einsatz dieser Detek- 
toren in mobilen Analysengeraten. 65 

AusfQhrungsbeispiele der Erfindung sind in den 
Zeichnungen dargestellt und werden im einzelnen naher 
beschrieben. 
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Fig. 1 und 2 zeigen Schnittzeichnungen von AusfQh- 
rungsformen eines Flammenionisationsdetektors. 

Fig. 3 zeigt Vergleichschromatogramme eines kon- 
ventionellen FID und eines FID mit keramischer Kol- 
lektorelektrode. 

Beispiel 1 

Der Detektor setzt sich aus zwei Teilen, der Detek- 
torbasis 1 und dem Detektorkopf 2 zusammen Detek- 
torbasis und -kopf werden vorzugsweise aus einer Ei- 
sen/Nickel/Kobalt-Legierung hergestellt,die einen ahn- 
lichen Warmeausdehnungskoeffizienten wie die im De- 
tektorkopf verwendete Keramik aufweist 

Die Brennduse 3 ist mittels einer schraubbaren Ver- 
bindung mit der Detektorbasis verbunden. Zusatzlich 
enthalt die Detektorbasis Bohrungen zur Versorgung 
der Flamme 9 mit Wasserstoff 4 und Luft 5. 

Der Detektorkopf enthalt neben der keramischen 
Kollektorelektrode 6 eine aus o. g. Legierung gefertigte, 
ca. 7 cm lange rohrartige Leitung 10 zur Aufnahme ei- 
nes keramischen Rohrchens 11. Dieses dient zur elek- 
trisch gegen den Detektorkopf isoiierten Aufnahme des 
elektrischen Leiters 12 der MeBsignalleitung. Das Bau- 
teil 10 ist an einem Ende mit einer schraubbaren Verbin- 
dung 13 zur Fbderung am Detektorkopf und am ande- 
ren Ende mit einem Stecker 14 versehen. 

Der Detektorkopf enthalt als weiteres Bauelement 
eine aus o. g. Legierung gefertigte Blende 7 zur Stabili- 
sation der Flamme sowie als Polarisationselektrode. 
Hierzu wird eine Gieichspannung zwischen 50 und 300 
Volt mit negativer Polarisation an die Blende angelegt 

Die elektrische Isolation gegen den Detektorkopf er- 
folgt mit Hilfe isolierender Werkstoffe & Hierzu kann 
ohne Beeinflussung der MefisignalgrdBe z. B. der 
Kunststoff Vespel eingesetzt werden. 

Zur Zuffihrung der elektrischen Gieichspannung 
dient ein entsprechend der MeBsignalleitung aufgebau- 
tes Element 15. In Abweichung hiervon ist die Stromzu- 
fQhrung in Form eines metallischen Rundstabes 16 mit 
EndauBengewinde ausgefuhrt, das zur Verbindung und 
Fixierung der Blende eingesetzt wird. 

Die auf der Innenseite mit einer Metallschicht 17 ver- 
sehene keramische Kollektorelektrode ist durch eine 
entsprechende Bohrung ohne zusdtzliche Bauelemente 
im Detektorkopf fbciert 

Beispiel 2 

Der Detektor ist wie in Beispiel 1 beschrieben aufge- 
baut, jedoch ist eine metallische Ringelektrode 17, die in 
ihren Abmessungen der Lange und dem Innendurch- 
messer des Keramikrohres entspricht, bundig in ein Ke- 
ramikrohr eingepaBt 

Die elektrisch leitfahige Verbindung zwischen dem 
elektrischen Leiter 12 und der aufgebrachten Metallisie- 
rung erfolgt mit Hilfe geeigneter Verfahren, z. B. durch 
Hartldten oder eine Schraub/Klemmvorrichtung. 

Der elektrische Leiter 12 ist mit der Ringelektrode 
fiber L6t- oder Schraub/Klemmverbindungen leitend 
verbunden. 

Beispiel 3 

Der Detektor ist wie im Beispiel 1 beschrieben aufge- 
baut, jedoch wird die Blende 7 in Form eines Konuses 
im Detektorkopf 2 gebildet Hierdurch wird eine weite- 
re Vereinfachung des Aufbaus ohne Anderung der 
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Funktionalitat erreicht Die Polarisationsspannung wird 
in diesem Beispiei an die metailisch leitende und gegen 
Masse isolierend ausgebildete Brenndusenspitze 3 an- 
gelegt Hierzu wird ein entsprechend dem Beispiei 1 
gefertigtes Bauteil 15 eingesetzt 5 

In Abanderung des Beispiels 1 wurde in dieser Aus- 
fuhrung die Metallisierung 18 zusStzlich von der Innen- 
seite der keramischen Kollektorelektrode an einem En- 
de auf die AuBenseite herausgefflhrt, um das elektrische 
MeBsignal von der Metallisierung 18 an der AuBenseite jo 
des Rohres abzugreifen. Hierdurch wird die laminare 
Strdmung der Verbrennungsgase, die physikalische 
Voraussetzung fur die erforderliche Diffusionsflamme 
ist, durch den Verzicht auf Bauteile innerhalb der kera- 
mischen Kollektorelektrode vorteilhaft beeinfluBt, und is 
ein stabilerer Betrieb (verbessertes Signal/Rauschver- 
haltnis) des Detektors erreicht 

Patentanspriiche 

20 

1. Kollektorelektrode fur die Hochtemperatur- 
Gaschromatographie, gekennzeichnet durch eine 
rohrformige Elektrode aus Keramik, die an der In- 
nenseite eine elektrisch leitfahige Schicht aufweist, 
welchemit einem elektrischen Leiter fur die Signal- 25 
ableitung verbunden ist 

2. Kollektorelektrode nach Anspruch l t gekenn- 
zeichnet durch ein innen metallisiertes Keramik- 
rohr. 

3. Kollektorelektrode nach Anspruch 1, gekenn- 30 
zeichnet durch eine metallische Ringelektrode, die 
mit einem keramischen Werkstoff tlberzogen ist 

4. Kollektorelektrode nach Anspruch 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Metallisierung des 
Rohres zur Verbindung mit dem elektrischen Lei- 35 
ber bis zur AuBenseite des Rohres ausgefOhrt ist 

5. Kollektorelektrode nach Anspruch 1 bis 4, ge- 
kennzeichnet durch eine KeramikumhQllung des 
elektrischen Leiters fur die Signalableitung. 


Hierzu 3 Seite(n) Zeichnungen 
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